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Chlorwasserstoffgewinnung 



1 

Die Erftndung betrifft etn kontinuieriiches Verfahren zum 
Hydrolysieren von Orgonochlorsilanen bei gleichzei- 
tiger Gewinnung von 100%igem HCI. wobet die Umset- 
zung in einem gesclilossenen Reaktionssystem erfolgt, in 
dem cin der notwendigen Verweilieit entsprechendes 
Volumen an konzentrierte Salzsdure vorgelegt wird und 
dessen tnhalt durch Turbjlenzerzeuger und durch ent- 
stehenden Ohtorwasserstoff durchmischt wird. 
Fiir die Durchfiihrung des Verfahrens wird ein einiiger 
Realtor verwendet, der eine Reaktions- und Absetzzone 
entlidlt, wo-bei gleichzeitig der entstehende Chforwasser- 
stoH zur pneumatischen Fdrderung des Reaktionsge- 
misdnes in den AbseUbe halter und zum Zuriickdrucken 
der im AbsetzraiAm obgesetien Saure in den Reaktions- 
raum benutzt wird. 

Bisher wurde die Hydrolyse von Orgonochlorsilanen, ins- 
besondere von Dimethyldichlorsilan, so durchgefuhrl. 
daf) der Wasseriiberschufi so bemessen wurde. daft der 
entstehende Chlorwasserstoff sofort vom Wasser zu 
eirver 20- bis 36%igen Solzsaure obso-rbiert wurde. Zur 
Durcrvfuhrung des Verfahrens tst aus der BRD-Patent- 
schrift 954 198 ein Kreisloufsystem bekonnt, welches audi 
eine kontinuierliche Hydrolyse gestattet. Uber eine 
Dosie/pumpe wurden in ein Reoktionsrohr, dus direkt 
mit dem Sougstulzen euner Kreiselpumpe verbundcn ist. 
Wasser und Ohlorsilane eingespritit. 

Die Reoklionsikomponenten werden in der Kreiselpumpe 
intensiv gemischt, reogieren und gelongen uber Ku-hler 
und T- Stuck zum Teil in ein stotisch anbeitendes Trenn- 
gefdfl und zum Teii in den Rucklauf. Do in it soli erreicht 



2 

werden, daB die Teilchen mehrere Male den Kreislouf 
durchiaufen und vollstdndig hydrolysiert werden. 
Es ist weiter aus der BRD-Auslegeschrift 1 195 752 bc- 
kannt, das T-Stiick durch einen Vorabscheider in modi- 

s fuieren. um nicht die be-reits entstandenen Hydrolyse 
produkte wieder in den Kreislouf zu bringen, was sich 
nachteilig auf den Hydrolyseablauf auswirkt. 
Beide Verfahren haben den Nachteil, dafi der Chlor- 
wasserstoff in Form von 20- bis 36%iger Salzbdure an 

io fa 1 It, die noch siliziumorgonische Vcrunrcinigungcn ent- 
hdlt und so nicht ohne weiteres verwendet werden kann, 
Bei einem anderen, in der dstereichischen Potentschrift 
174 921 beschriebenen Verfahren wird die Hydrolyse in 
einem von Wasser und Organochlorsilan berieselten 

is FuHkorpertunm durchgefuhrt, wobel die entstehende Salz- 
sdure tetlweise audn im Kreislauf gefohren werden kann. 
Daneben ist es in Chemiebetrteiben oft wichtig, gas 
(o/migen Chlorwasserstoff zur Verfugung zu haben. um 
anderwdrtig anfallende Schwachsdure aufzustdrken, was 
23 mit diesern Verfohren nicht mdglich ist. 

Da eine vollkommene Trennung des Hydro! yse prod uktes 
von der Salzsdure im AbsetzbehdJter nicht erreicht -wer- 
den kann, sind Vertusle an Potysiloxan nictil zu vermei- 
den. 

S5 Fur die Gewinnung von Chlorwasserstoff bei der Hyd/o- 
lyse von Orgonochlorsilanen wird in der UdSSR- 
Patentschnft 123 529 ein Verfohren beschrieben, bei dem 
in einem kontinuierlich betriebenen Ruhrkessel die Hy- 
drolyse durch die zugefuhrte Menge on Wasser so ge- 

30 steuert wird. daB der Ghlorwasserstoff vollstfindig oder 
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Verfahren zum Hydrolisieren von Orgonochlorsilanen bei gleichzeiliger 
Chlorwasserstoffgewinnung 



Die Erfindung betrifft ein kontinuierliches Ver/ahren zum 
Hydrolysieren von Orgonochlorsilanen bei gleichjei- 
tiger Gewinnung von 100°/ 0 igem HO, wobet die Umset- 
zung in einem gesehlossenen Reaktionssystem erfolgt, in 
dem ein der notwendigen VerweHzeit entsprechendes 
Volumen an konzentrierte Salzsaure vorgelegt wird und 
dcssen Inhalt durch Turbulen7er-reuger und durch ent- 
stehenden Ohlorwasserstoff durcbmtscht wird. 
Fur die Durchfutirung des Verfahrens wird ein einziger 
Realtor verwendet, der eine Recrktions- und Absetrzone 
enthatt, wobei gleichzeitig der entstehende Chtorwasser- 
stoff zur pneumatischen Forderung des Reoktiomge- 
misches in den Absetrbehalter und zum Zuriickdrijcken 
der im Absetzraum abgesetren Soure in den Reaktions- 
raum benutzt wird. 

Bisher wurde die Hydrolyse von Orgonochlorsilanen. ins- 
besondere von Dimethyldichlorsilan, so durehgefi>hrt. 
daB der WasseruberschuB so bemessen wurde, daB der 
entstehende Ohlorwasserstoff sofort vom Wasser zu 
eirver 20- bis 36%igen Salzsaure absorbicrt wurde. Zur 
DurchfO-hrung des Verfo-hrens ist aus der BRD-Patent- 
schrift 954 198 ein Kreislaufsystem bekannt, welches audi 
eine kontinuieritche Hydrolyse gestottet. Ober eine 
Dosierpumpe wurden in ein Reoktionsrohr, das direkt 
mit dem Saugstutzen eriner Kreiselpumpe verbunden ist, 
Wasser und C+rforsilone eingesprim. 

Die Reoktionsicofivponenten werden in der Krciseipumpe 
intensiv gemisoht, reogicren und getongen tiber Kiihler 
und T-Studk zum Tell in e"in statisch orbeitendes TVenn- 
gefoB und zum Tei! in den Riicklauf. Damit soli erreicht 



werden, dofi die TeHchen mehrere Male den Kreislauf 
durchloufen und vollstandig hydrolysiert werden. 
Es ist weiter aus der BRD-Auslegesohrift 1 195 752 be- 
konnt, des T-Stuck dorch eSnen Vorabsoheider zu modi- 
fizieren, um nicht die bereits entstandenen Hydrolyse- 
produkte wieder in den KLreislauf zu bringen, was sicH 
nachteilig auf den Hydrolyseablauf auswlrkl. 
Beide Verfahren haben den NachteH, doB der Chlor- 
wosserstoff in Form von 20- bis 36%iger Salzsaure an- 
fdllt. die noch siliziumorganische Verunreinigungen ent- 
hatt und so mcht ohne weiteres verwendet werden kann. 
Bei einem anderen, in der ostereichischen Potentschrift 
174 921 beschriebenen Venfohren wird die Hydrolyse in 
einem von Wosser und Orgonochlorsilan berieselten 
FulJkorperturm durchgefiihrt, wdbet die entstehende Solz- 
saure teilweise audh im Kreislauf gefahren werden kann. 
Daneben ist es in Ghem<ebetrieben oft wichtig, gas- 
farmigen Ohlorwasserstoff zur Verfugung zu haben, um 
andcrwortig onfallervde SoSwachsoure auf zustarken. wos 
mit diesem Verfahren nioh-t moglich ist. 
Da eine vollVommene Trennung des Hydrolyseproduktes 
von der Salzsaure im AbsetzbehcHter nidht erreidht-'wer- 
den konn, stnd Verluste an Polysiloxan nioht zu vermei- 
den. 

Fiir die Gowinnung von Ghlorwosserstoff bei der Hydro- 
lyse von Orgonochlorsilanen wird in der UdSSR- 
Potentsehrift 123 529 ein Verfahren beschrieben, bei dem 
in einem kontinuierlich betriebenen Riihrkesse* die Hy- 
drolyse durch die zugefuhrte Menge on Wasser so ge- 
steuert wird, daB der Ohlorwasserstoff vdlstandig oder 
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teilweise gosformig anfotlt. Dieses wird aus dem Ruhr- 
kessel obgefuhrt, wdhrend dos Gemisch aus Salzsdure 
und Hydrolyseprodi/kt in einen kontinuierlich arbeiten- 
den AbsetztoehdJter gelongt. Dje abgesetzte Salzsdure. 
die noch geringe Mengen des werWollen Hydrolysepro- 
du-ktes enthalt. wird entrweder veworfen oder durch ein 
Fonderorgan wieder in den Rvhrkessel gedruckt. 
Dieses Verfahrcn hat den Nochteil, dafi durch die rdum- 
liche Tiennung von Reaktions-Absetzbehalter ein zusdtz- 
liches Fdrderorgan bendtigt wird, um die abgesetzte 
Salzsdure wieder in den Reaktionsraum iu fdrdern. 
Wenn andererseits die Soure verworfen odor fur arx- 
dere Zwecke weiter verwendet wird. entstehen Ver- 
(uste on Hydrolyscprodukten. Ein wciterer Nachteil ist 
die geringe Ruuinzeit- Ausbeute, bedingt duidi die nied- 
rige Ruhrdrehzahl. 

Es wurde nun gefunden, da(i dicsc Nachteile vermie- 
den wenden und die kontinuierlich betriebene Hydrolyse 
techntsch wesentlich verbessert werden konn, wenn das 
OrganochlorsHan und Wasser gleichzeitig und konti- 
nuierlich mit geregetter Zuloufgeschwindigkeit in ein 
Reaktionssystem, in dern eine bestimmte Menge kan- 
ientrierter Sobsburc vorgelegt ist, gelcitct wird, dafi in 
einer Eiriheit den Reaktions- und Aibsetzraum entholt. 
wo bei der entstehende Chlorwasserstoff gleichzeitig mit 
zur Durchmischung der Reaktionskomponenten, zum For- 
dern der Reaktionsprodukte aus dem Reoktions- in den 
Absetz.ro um und zur Ruckfuhrung der im Absetzrourn 
obgeselzten Salzsdure in den Reaktionsraum dient. 
Die Erfindung wird on Hand cincs Ausfuhrungsbctspic- 
les n&her erldutcrt. 

Die Fig. 1 und 2 der Zeichnung veranschaulichen die 
zur DurcMuh/ung des Verfahrens gemdfl der Erfindung 
verwendeten Vorrichtungen. 

in etn em entsprechend fig. 1 ausgebildeten turmortigen 
Gefofi 1 .werden kontinuierlich am unteren Ende Organo- 
chlorsilon 2 und Wosscr 3 in den von einem Ruhrer 
4 durchmischtcn Reoktionsroum 5, der durch Siebplot- 
ten 6 in mehrere Abschnitte geteilt und in dem konzen 
trierte Salzsdure vorgelegt ist, zugefuhrt. Die vorge- 
legte Menge an konzentrierter Sarzsdure wird so bemes- 
sen, dofi die dorous rcsultierende Verweilzeit ausreicht, 
om eine vollstandige Umsetzung iu bewirken. Der ent- 
stehende Chlorwosscrstoff wird durch die Sicbplotlcn 
verteilt und bftwirkt eine ziisotrliche Dnrchmischung der 
Rea-ktionspartner Das gleichzeitig onfallendc Ol steigt 
ouf Grund seiner geringen Dichte nach dben und wird 
durch den Chlorwosserstoff iibcr dos Forderrohr 7 in den 
Absetzrourn 8 gefdrdert, der wiederum durch ein Riick- 
loufrohr 9 mit dem Reaktionsraum verbunden ist. Der 
dodurch erreichte Kreiitouf bewirkt, dafi sich die ouf 
dem Boden des Absetz raumes onsomrnelnde Solzsaure 



kontinuierlich wieder in die Reaktionszone gelangt. Dos 
klare Dl wird bei 13 kontinuierlich obgefuhrt. Bcvor der 
Chlorwosscrstoff bei 10 das System verldBt. wird er hi 
einer Fultkorperschicht 11 von den mitgerissenen Oltropf 
5 chen befreit, die sich am Boden onsommeln und uber 
die mit Lochern versehene Platte 12 in den Absetzrourn 
gelangen. 

Fig. 2 zeigt einen modif i/ierten Reaktionsraum. Danach 
w lf d bei 2; 3 kontinuierlich OrganochlorsHan und Was- 

10 ser dem mit konzentrierler Salzsdure gefullten Reak- 
tionsraum 5 zugefuhrt. der im unteren Teil durch eine 
im U/nlauf fohrende Pumpe 1 A durchmischt wird, wah- 
read im oberen Teil des Reoktionsraumes 5. der mit 
Fullkorpern gefullt ist, der entst&hende Chlorwosser- 

15 stoff die Turbulenz bewirkt Die Pumpe hoi die Aufgobe, 
den Reoktionsroum zu durchmischen, w ah rend in den 
bereits bekonnten Verfahren fost die gesamte Umset 
zung in der Pumpe sefbst stattfindet. 

Zum Einstellen bcst;mmter Reaktionstemperaturen kann 
20 der Reaktionsraum durch eine geeignete Vorrichtung 
gekuhtt oder beheizt werden. 



Patentanspruche : 

2% 

V Verfahren zum H/drolysieren von OrganoaSlorsilanen 
bei gleichzeitiger Gewinnung von Chlorwosserstoff, do- 
durch gekennieichnel, dofi die Orgonochlorsilone und 
Wasser gleichzeitig und kontinuierlich einem aus Reak- 

30 tions- und Absetzraum bestehenden geschlossenen Re- 
aktionssystem, in dem kon^entrierte Solzsaure vorgelegt 
wird. zugefuhrt und in ihm unter Einwirkungen von Tur- 
bulenzerzeugern und dem entstehenden Otlojwasser- 
stoH durchmischt und das entstehende Organopolysilo- 

35 xan und der entstehende ChlorwassersloH kontinuierhch 
obgefuhrt werden. 

2. Verfahren gemoB Anspruch 1, dodurch gekennzeich- 
net, dofi der entstehende Chlorwosserstoff zur Forderung 
40 der geibildeten Organopolysiloxane vom Reaktionsraum 
in den Absetzrourn und zum Zuriicicdrucken der abge 
setzten Salzsdure vom Absetz- in den Reoktionsroum 
benutzt wird. 

« 3 Verfahren gemafl Anspruch 1 und 2, dodurch gekenn- 
zeichnet, daft die Durchmischung des Reaktionsraumes 
durch eine aufierhalb des Reaktionsraumes befindliche, 
im Umlauf fohrende Kreiselpumpe geschieht. 

50 4. Verfahren gcmoR Anspruch 1 bis 3, dodurch gefcenn- 
zeichnet, dafi der obere Teil des Reaktionsraumes mit 
Fullkorpern gefullt ist. 
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